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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Gewinnung der gesamten Weinsaure wein- 
saurehaltiger Rohstoffe, wie z. B. roher Wein- 
stein, Weinhefe, Trester, Destillationsruck- 
5 stande von Wein. Calciumtartrat und andere 
weinsaurehaltige Korper, in Form von Ka- 
liumbitartrat (reiner Weinstein, Cremor tartari). 

Die bisher bekannten Verfahren, nach wel- 
chen der Weinstein durch Fallung gewonnen 

10 wird, haben alle den Nachteil, groBe Mengen 
Losungs- und Fallungsmittel zu verwenden. 

Bei diesen Verfahren greift man die Roh- 
stoffe entweder mat einer Saure an und fallt 
aus der erhaltenen Losung den Weinstein 

15 mittels eines basischen Mittels aus, oder man 
behandelt die Rohstoffe mit einem basischen 
Mittel, worauf der Weinstein mittels einer 
Saure aus seiner Losung ausgefallt wird. In 
beidun Fallen findet die Fiillung in Gegenwart 

ao der geeigneten Menge eines Kaliumsalzes statt. 
Im ersten Falle kann man in der Kalte ar> 
beiten, wahrend im zweiten Falle Warme an- 
gewendet werden muB, urn die Zersetzung 
des Rohstoffes, vvenn derselbe Calciumtartrat 

as enthalt, vollstandtg durchzufuhren. 

Es hat sich nun gezeigt, daB man eine be- 
deutende Ersparnis an Brennstoff und beson- 



ders an Reaktionsmitteln erzielen kann, wenn 
man die Rohstoffe, anstatt entweder nur mit 
einem sauren oder einem basischen Mittel zu 30 
behandeln, in geeigneter Weise nacheinander 
mit beiden Mitteln behandelt, so daB das 
basische Mittel das in dem Rohstoff ent- 
haltene Kaliumbitartrat ganz oder je nach 
der Zusammensetzung des Rohstoff es nur teil- 35 
weise in ein neutrales loslicheres Tartrat, z. B. 
Seignettesalz, uberfuhrt und lost, und daB das 
saure Mittel das etwa ungelost gebliebene 
Kaliumbitartrat und das Calciumtartrat, wenn 
solches vorhanden ist, was gewohnlich der 40 
Fall ist, unter Bildung von frcier Weinsaure 
und der entsprechenden Kalium- bzw. Cal- 
ciumsalze lost. Auf diese Weise erhalt man 
zwei Losungen, eine basische und eine saure, 
welche miteinander vermischt werden, nach- 45 
dem man der basischen Losung die berecli- 
nete Menge eines Kaliumsalzes und der sauren 
Fliissigkeit die ebenfalls berechnete Menge 
Oxalsaure beigegeben hat, urn cinerseits alle 
diejenige freie Weinsaure, welche urspriinglich 50 
als Calciumtartrat vorhanden war, in Kalium- 
bitartrat unci andererscits alles in der sauren 
Losung enthaltene Calcium in das unldsliche 
Calciumoxalat uberzufuhren. Beim Vermischen 



der beidcn Losungen fallt die gesamte, in 
den Rohstoffen enthaltene Weinsaure als Ka- 
liumbitartrat mit Calciumoxalat vermischt 
aus und wird mittels siedenden Wassers, dem 
5 etwas Oxalsaure beigegeben ist , von dem- 
selben getrennt, worauf die Losung entfarbt 
und der Weinstein auskristallisiert wird. Ein 
solches Verfahren bildet nun gerade den 
Gegenstand vorliegender Erfindung. Der Vor- 

10 teil, den dieses Verfahren gegentiber den bis- 
lierigen Verfahren besitzt. ergibt sich leicht 
aus dem gegenseitigen Vergleich der verschie- 
denen Verfahren, bei welchen man der Ein- 
fachheit halber annimmt, daG die Rohstoffe 

15 kein Calciumtartrat enthalten. 

A. Behandlung der Rohstoffe mit einem 
sauren Mittel und AusfaJlen des Weinsteines 
aus der sauren Losung mittels eines basischen 
Mittels: 

20 

1. Auflosung. 
2C 4 0 r> H 4 KH 4- 2HCI 2C 4 0 6 // 6 + 2 K CI. 

2. Ausfallung. 
2C,0 6 // 6 + 2KCI + CO z Na 2 

= zC 4 O s H 4 KH 4- 2NaCl + C0 2 + H 2 0 t 

d. h. man erhalt bei Ver wen dung von 2 Mole- 
30 kulen HCl und 1 Moleklil C0 3 Na 2 2 Molekule 
Weinstein. 

B. Behandlung der Rohstoffe mit einem 
basischen Mittel und Aus fa Hung des Wein- 
steines aus der basischen Losung mittels einer 

35 Saure: 

1. Auflosung. | 
2C 4 O 0 H 4 KH -j- C0 3 Na 2 j 

z= 2C A 0 Q H 4 K Na + C 0 2 + H t O. • 

40 

2. Ausfallung. 
2C.i0tH.tKNa +2 HCl 

= 2C 4 0 Q H 4 KH + zNaCl, 

45 d. h. man erhalt bei Verwendung von 1 Mole- 
kul CO :) Na 2 und 2 Molekiilen HCl wiederum 
2 Molekule Weinstein. 

C. Behandlung der Rohstoffe nach vor- 
Iiegender Erfindung mit einem basischen und 

5° einem sauren Mittel und Ausfallung des Wcin- J 
steines durch Vcrmischen der erhaltcnen ba- 
sischen und sauren Losungen : 

1. Auflosung in zwei Phascn. 
55 a) 2 C , O u H , A" // + C 0 3 Na 2 

= 2C 4 0 6 H 4 KNa -I- CO, -j- H 2 0. 

b) 2C l O ii H 4 KH + 2 HCl 
6 ° = 2C 4 OJI 0 -j- 2 A' CI. 



2. Ausfallung. 
2C 4 0 Q H 4 KNa + 2C 4 0 6 tf 6 + zKCl 

= 4C 4 0 Q H 4 KH + 2iV« CI, 

d. h. man erhalt bei Verwendung von 1 Mole- 65 
kiil CO z Na 2 und 2 Molekiilen H CI 4 Molekule 
Weinstein. 

Enthalten die Rohstoffe Calciumtartrat, 
was gewdhnlich der Fall ist, so verlaufen die 
Vorgange nach Zusatz von Oxalsaure zur 70 
sauren und eines Kaliumsalzes, z. B. Chlor- 
kaiium, zur basischen Losung in ganz iihn- 
licher Weise: 

1. Auflosung in zwei Phasen ?5 
und in der Kaite. 

a) 6C 4 0 9 H 4 KH + 3 C0 3 Na 2 

= 6C 4 0 6 H 4 KNa + 3C 0 2 + 3^0. 

b) 2C 4 0<H 4 Ca 4- 4HCI 80 

= 2C 4 0 B Hs -f 2 Ca Cl 2 . 

Hier ist zu beach ten, daB jedes Tartrat 
mit dem geeignetsten Losungsmittel behan- 
delt wird, namlich das Kaliumbitartrat mit 85 
kohlensaurem Natron und das Calciumtartrat 
mit Salzsaure. 

2. Ausfallung nach Zugabe von K CI 

zur basischen und Oxalsaure 90 
zur sauren Losung. 
2Ca CL + 2C0 0 4 H 2 zrr. 2 Co 0 4 Ca 4- 4 H CL 

6C 4 0 6 H 4 KNa + 2C 4 O n H 6 + 4HCI + 2KCI 95 
= 8 C 4 0 6 H 4 K H + 6NaCl. 

Diese beiden Reaktionen finden zu gleicher 
Zeit statt und sind nur der Dcutlichkeit 
halber durch getrennte Gleichungen dargestellt 100 
worden. 

Dank der kombinierten Behandlung der 
Rohstoffe mit basischen und sauren Mitteln 
und nachheriger Mischung der erhaltenen 
Losungen ergibt sich demnach der Vorteil, 105 
daC bei Anwendung genau gleich grolier Ver- 
haltnismengen der Reaktionsmittel zum An- 
griff der Rohstoffe und bei gleichem Gesamt- 
verbrauche von Reaktionsmitteln man erne 
doppelt so groGe Menge Weinsaureverbindungen 110 
lost als nach den bisherigen Verfahren. Ks 
kann somit doppelt sovicl Weinstein gewonnen 
werden. Auf diese WeiSe werden demnach 
die Betriebskostcn bedeutend vermindert, und 
man erzielt eine Ersparnis von 50 Prozent 115 
an Reaktionsmitteln. Die Ersparnis an Brenn- 
stofl ergibt sich dadurch, daO alle Reaktionen 
in der Kalte ausgefuiirt werden. 

Es ist bckannt, daU zum Raffinieren des 
Weinsteins Kaliumbioxalat verwendet wird. 120 



Ferncr sind schon Oxalsaure Oder Oxalate 
und Kaliumsalze zur Darstellung von Wein- 
stein aus calcium tart rathaltigem Material an- 
gewandt worden. Dabei wurde aber das Roh- 
5 material unmittelbar mit Oxalsaure bzw. Oxa- 
laten behandelt, wozu eine betrachtliche Menge 
sicdendes Wasser und verhaltnismaBig viel 
Zeit verwandt wurden. Das Kaliurnsalz wurde 
dann der erhaltenen Weinsaurelosung zuge- 

10 setzt, um die Weinsaure in Kaliumbitartrat 
uberzufuhren. Das gebildete Calciumoxalat 
bleibt in den Ruckstanden zuriick. Im Gegen- 
satze dazu kommen bei dem vorliegenden 
Verfahren die Oxalsaure und das Kaliurnsalz 

15 erst dann zur Anwendung, wenn die saure 
und die basische Losung hergestellt sind, und 
zwar werden sie in der Kalte und in solchen 
Mengen den betreffenden Losungen zugesctzt, 
daB einerseits das in der sauren Losung als 

20 Ca Cl 2 enthaltene Ca in Form von Calcium- 
oxalat und andererseits die in der sauren 
Losung enthaltene freie Weinsaure. die ur- 
sprunglich als Calciumtartrat vorhanttcn war, 
mit der urspriinglich als Kaliumbitartrat vor- 

25 handenen Weinsaure zusammen in Form von 
Kaliumbitartrat ausfallen. 

Die mittels siedenden Wassers ausgefuhrte 
Trennung des Calciumoxalates von dem Ka- 
liumbitartrat sowie die Verarbeitung des Cal- 

30 ciumoxalatcs zur Wiedergewinnung der Oxal- 
saure bieten keine Schwierigkeiten. 

Zur Ausfiihrung des vorliegenden Verfahrens 
cignen sich als basische Mittel wasserige Lo- 
sungen von kohlensaurem Natron oder Kali, 

35 Atznatron, Atzkali, Ammoniak usw. und als 
saure Mittel verdiinnte Sauren, wie z. B. Salz- 
saure. Schwefelsaure usw. 

Diese Mittel werden zweckmafiig vor ihrer 
Verwendung gereinigt, dam it sie keine schad- 

40 lichen und den Weinstein vcrunreinigenden 
Stoffe, wie z. B. Blei, Arsen, Eisen usw., ent- 
halten. 

Bcispiel. 

45 roo kg Weinhcfe von 25 Prozent Wcin- 
sauregehalt. von welchen 22 Prozent als Ka- 
liumbitartrat und 3 Prozent als Calciumtartrat 
vorhanden sind, werden nach stattgefundener 
Zcrkleineiung und Rostung in stufenformig 

50 iibercinander angeordnete Bchalter vcrteilt 
und in der Kalte mit einer wasserigen Lo- 
sung von 8 kg kohlensaurem Natrium von 
97 bis 98 Prozent behandelt, wclche Losung 
man nach und nach in den obersten Behalter 

55 gieBt. 

1st die Reaktion in dem obersten Bchalter 
beendet, so IaBt man die Fliissigkeit nach- 
einander in die unteren Behalter abflieBen. 
Der Ruckstand wird zuerst mit den letzten 
60 basischen Wascli wassern einer vorhcrgchenden 



Behandlung weinsaurehaltiger Materialien und 
zuletzt mit bloflem Wasser gewaschen. 

Sodann behandelt man ebenfalls in der 
Kalte und in ahnlicher Weise wie oben den 
von der Natriumkarbonatlosung unangegrirtenen 65 
Ruckstand mit 31 1 Salzsaure von 9 0 Be. Wie 
bei der Behandlung des Rohmateriais mit dem 
basischen Mittel wird auch hier der Ruck- 
stand zuerst mit den letzten sauren Wasch- 
wassern eines vorhergehenden Angriffes und 70 
zuletzt mit Wasser gewaschen. 

Die beiden erstcn basischen und sauren 
Wasch wasser werden der basischen bzw. der 
sauren Hauptlosung beigegeben. 

Darauf bringt man 3 kg Oxalsaure in die 75 
saure und 1,7 bis 1,8 kg Chlorkalium in die 
basische Losung. Diese beiden Losungen 
werden nun unter bestandigem Umruhren mit- 
einander vermischt , wobei Kaliumbitartrat 
und Calciumoxalat ausfallen. Die Fliissigkeit 80 
wird abgegossen und zum Teil wieder mit 
kohlensaurem Natrium bzw Salzsaure be- 
schickt, um von neuem zur Behandlung von 
Rohmaterial verwendet werden zu konnen. 
Der ubrige Teil dieser Fliissigkeit wird zum 85 
erstmaligen Auswaschen des Riickstandes des 
folgenden Angriffs von Rohmaterial gebraucht. 
Der aus Weinstein und Calciumoxalat be- 
stehende Niederschlag wird nach Ausschleudc- 
mng der Fliissigkeit zuerst mit kaltem Wasser 90 
gewaschen und dann mit ungefahr 600 1 sie- 
dendem Wasser, dem 300 g Oxalsaure bei- 
gegeben sind, behandelt, um den Weinstein 
auszuziehen. Das Calciumoxalat bleibt unge- 
lost, und die Weinsteinlosung wird, nachdem 95 
sich das Calciumoxalat gesetzt hat, abgegossen, 
mit Tierkohle entfarbt und heiB filtriert. Aus 
der filtrierten Losung kristallisiert der Wein- 
stein aus. Die erhaltenen Kristalle sind von 
groCer Reinheit, die Analyse ergibt eincn Ge- 100 
halt von 99.7 bis 100 Prozent. 

Das ungelost gebliebene Calciumoxalat wird 
z weeks Wiedergewinnung der Oxalsaure ver- 
arbeitet. 

Man kann den gleichen Kreislauf von Vor- 105 
gangen ausfiihren und zu dem gleichen che- 
mischen und wirtschaftlichen Ergebnis gelan- 
gen, indem man zwei genau bestimmte Men- 
gen vom gleichen Rohmaterial oder von zwei 
verschiedenen Rohmaterialien unabhangig von- no 
einander bis zur volligen Aufschlieflung mit 
einem oder mehreren basischen in der Kalte 
oder War me und einem oder mehreren sauren 
\ Mitteln in tier Kiilte behandelt. Die dabei 
verwendeten Mengen dicser Mittel und der 115 
Rohstbffc werden derart bcrechnet, daD (lurch 
j die Mischung der beiden erhaltenen basischen 
i und sauren Losungen das gleiehe Ergebnis 
j erhalten wird wie in tier ersten Ausfuhrungs- 
I form. 120 



Die dabei stattfindenden chemischen Vor- 
gange lasscn sicli durch folgende Gleichungen 
darstellen : 

Behandlung eines Teiles des Rohmaterials 
5 mit cinem sauren Mittel: 

C 4 0 B H 4 KH +HCl = C 4 0 8 // 6 + K CI. 
C A O e H 4 Ca + zHCl = C, 0 6 + Ca Cl 2 . 

10 Behandlung des andercn Teiles des Roh- 
materials mit einem basischen Mittel: 

2C 4 0 9 HJ<H + CO z Na z 

= 2C 4 0 s H 4 KNa + C0 2 + H 2 0. 

15 C 4 0 6 H 4 Ca + CO z Na 2 

r= C 4 0 6 i/ 4 2Va 2 + C 0 3 Ca. 

Ausfallung des Weinsteines und des Cai- 
20 ciumoxalates durch Mischung der beiden Lo- 
sungen nach Zusatz von K CI zur basischen 
und Oxalsaure zur sauren Ldsung: 

C 4 O s H B + zC 4 0 B H 4 KNa + C 4 0 6 H 4 Na 2 
25 + 2K CI + Ca Cl 2 + C % 0 4 H 2 

= 4C 4 0 (i H 4 KH + C z 0 4 Ca + *NaCl. 

Diese Ausfuhrungsform des Verfahrens wird 
zweckmaBig dann angcwendet, wenn man zu 
30 glcicher Zeit einerseits Rohmaterialien , die 
kein Calciumtartrat enthalten, und anderer- 
seits Rohmaterialien, die im Gegenteil sehr 
reich an Calciumtartrat sind, zu behandeln 
hat. 

35 

Beispiel . 

Man behandclt einerseits 90 kg rolien Wein- 
stein, der 86 Prozent Kaliuinbitartrat enthalt, 
mit ciner wasserigen Losuns: von 29 kg kohlen- 

40 saurem Natrium von 97 bis 98 Prozent und 
andererseits 100 kg Weinhefe, die im ganzen 
26 Prozent Weinsaure enthalt, von welcher 
iS Prozent als Calciumtartrat und S Prozent 
als Kaliuinbitartrat vorhanden ist, mit 104 1 

45 Salzsaure von 9 0 Be. 

Der erhaltenen basischen Losung gibt man 
ungefahr 1075 bis ir kg Chlorkalium und der 
sauren Losung ungefahr iS kg Oxalsaure bci, 
wo ran f man die beiden Losungen unter Urn- 

50 riihren mitcinander vermengt und den aus- 
fallcnden Niederschlag von Weinstein und 
Calciumoxalat in der im ersten Beispiel an- 
gegebenen Weise behandelt. 

Diese Arbeitsweiso ist fur den oben cr- ; 

55 wahnten Fall besonders vorteilhaft. Sie kann t 
aber auch zum Angriffe jedes beliebigen Roh- j 
materials, und zwar in der Kalte vcrwendct I 
werden. Dabei ist aber eine kleine Abandc- 
rung vorzunehmcn, und man verfahrt folgender- i 

60 maBen : I 



a) Eine berechnete Menge Roh ma to rial wird 
mit einer Saure, z. B. Salzsaure, behandelt, 
welche die gesamte Weinsaure des Rohmate- 
rials in Freiheit setzt. Der Ruckstand wird 
mit Wasser gewaschen, um alle Weinsaure 65 
auszuziehen. 

b) Eine zweite, ebenfalls berechnete Menge 
Rohmaterial wird zuerst mit einem basischen 
Mittel, z. B. Natriumkarbonat, behandelt, wel- 
ches das Kaliuinbitartrat in Seignettesalz uber- 70 
fuhrt. das man mittels Wasser auszieht. Das 
unloslich gebliebene Calciumtartrat wird so- 
dann mit Salzsaure behandelt; der Rest der 
im Riickstande zuriickgebliebenen Weinsaure 
wird mit Wasser ausgezogen. Die dabei er- 75 
haltene saure Losung wird der ersten, unter a) 
erhaltenen Losung beigegeben. Zuletzt werden 
die sauren und basischen Losungen nach Zu- 
satz der notigen Mengen Oxalsaure bzw. Ka- 
liumsalzes miteinander vermischt, wobei der 80 
Weinstein und das Calciumoxalat ausfallen. 

Enthalten die Rohstoffe kein Calcium- 
tartrat, so eriibrigt sich selbstverstandlich der 
Zusatz von Kaliumsalz bzw. Oxalsaure zur 
basischen bzw, sauren Losung. 85 

Beispiel. 

100 kg roher Weinstein, der 86 Prozent 
Kaliuinbitartrat enthalt, werden in zwei Teile 
von je 50 kg geteilt. Von dicsen Teilen wird 90 
der eine mit einer wasserigen Losung von 
15 kg Natriumkarbonat von 97 bis 98 Prozent 
und der andere mit 69 1 Salzsaure von 9 0 Be. 
behandelt. Die beiden erhaltenen Losungen von 
Seignettesalz einerseits und Weinsaure anderer- 95 
seits werden miteinander vermischt, wobei sich 
Kaliumbitartrat bildet und ausfallt. Dieses 
Kaliumbitartrat kann in der im ersten Bei- 
spiel angegebenen Weise in Gegenwart eines 
Entfarbungsmittels zur groBten Rcinheit ge- 100 
bracht werden. 

Pa tent-AnsprUche: 

1. Verfahren zur Gewinnnng der gc- 
samtcn Weinsaure aus weinsaure haltigen *°5 
Rohstoffen in Form von Kaliumbitartrat, 
dadurch gekennzeichnet. daG die gerostetcn 
Rohstoffe mit basischen und sauren Mit- 
teln gesondert in der Weise behandelt 
werden, daB man eine Losung eines neu- no 
tralen Tartrates und eine solche von frcicr 
Weinsaure erhalt, worauf man durch die 
Vereinigung beider Losungen die Fallung 
der gesamten W'cinsaure als Kaliumbitar- 
trat bewirkt. 115 

2. Ausfuhrungsform des Verfahrens nach 
Anspruch 1. dadurch gekennzcichnet, daU 
man den Rohstoff zunachst mit den ba- 
sischen und dann den Ruckstand mit den 
sauren Mitteln behandelt. 120 



3. Ausfuhrungsform des Verfahrens nach 
Anspruch i. dadurch gekennzeichnet, daB 
man einen Teil des Rohstoffes mit den 
basischen und den anderen Teil mit den 
sauren Mitteln behandelt. 

4. Ausfuhrungsform des Verfahrens nach 
Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeich- 
net, dal3 man bei Calciumtartrat enthal- j 
tenden Rohstoffen die erhaltene basische | 



Losung mit einem Kaliumsalze und die 
saure Losung mit Oxalsaure vermischt, 
zum Zwecke, die gesamte freie Weinsaure 
als Kaliumbitartrat und den Kalk als 
Calciumoxalat zu fallen, wonach die Tren- 
nung des Weinsteines vom Calciumoxalat 
sowie die Gewinnung der Oxalsaure aus 
dem Calciumoxalat in bekannter Weise 
geschieht. 
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